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Qptische Vftretarlr ermaterialien 
Technisches Gebiet 

Die Erfindung bezieht sfch auf ein optisches Verstarkermaterial, das auf einem 
5 Trager e.ne dunne, durchsichtige Verstarkungsschicht, welche nanokristalline na- 

ZZTn ^' U ~° Xide ° d6r Aluminium ^d/hydroxide und gegebenenfalls ein 
Bmdemrttel enthalt, sow,e dartiber angeordnet eine Lumineszenzschicht vor- 

zugsweise aus Tris-(8-hydroxychinolino)-Aluminium bestehend. 
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Stand der Technik 

Aerogele konnen zur Herstellung optischer Verstarkerschichten mit tiefem Bre- 
chungsmdex verwendet werden, welche die Lichtabstrahlung von lichtemittieren- 
den. lum.neszierenden Systemen betrachtlich erhohen konnen, wie es beispiels- 
we.se von A. Kohler, J. S. Wilson und R. H. Friend In "Fluorescence and Phospho- 
rescence m Organic Materials", Advanced Materials 14, 706 (2002), beschrieben 
w«rd. S.0 2 -Aerogele sind geeignete Aerogele for solche Verstarkerschichten 
Die Herstellung und die physikalischen Eigenschaften dieser SiOo-Aerogele wer- 
den unter anderem von T. Tsutsui, M. Yahiro, H. Yokogawa, K. Kawano und M. 
Yokoyama in Doubling Coupling-Out Efficiency in Organic Light-Emitting Devices 
Us.ng a Th.n S.l.ca Layer", Advanced Materials 13, 1149 (2001) beschrieben. Das 
Herstellungsverfahren fur diese Si0 2 -Aerogele ist aber kompliziert und langwierig 

TlncT*' r die ^ 2eitstabi,itat Si0 2 -Aeroge.e zu gewahrleisten; 

de en Oberflache zusatzl.ch hydrophobisiert werden, wie es beispielsweise in den 
Patentanmeldungen EP 0'585'456, EP 0'595'456 und EP V153739 der Firma Mat- 
sushita Electric Works Ltd. beschrieben wird. 

Die Herstellung von Si0 2 -Schichten auf Glas, die thermisch zersetzbare Polymere 
mit einem Brechungsindex zwischen 1.10 und 1.40 enthalten, mit Hilfe des 
Schleudergusses wird beispielsweise im Patent US 6 , 204'202 beschrieben. 
Solche polymerhaltige Beschichtungen miissen aberwahrend einer Zeit zwischen 
10 und 60 Minuten auf eine Temperatur von mindestens 400°C erhitzt werden 
damit das Polymer zersetzt wird und reine Si0 2 -Schichten mit den gewOnschten 
Verstarkungseigenschaften entstehen. Ohne diese Entfernung der Polymere 
durch die Hochtemperaturbehandlung verstarken die Schichten die Lichtabstrah- 
35 lung nicht. 

OLED's (Organic light-emitting devices) auf Glas mit einer Si0 2 -Unterschicht wer- 
den von M.-H.Lu, M. S. Weaver, T. X. Zhou, M. Tothman, R. C. Kwong. M. Hack 
und J J. Brown in "High-Efficiency Top-Emitting Organic Light-Emitting Devices", 
Appl.ed Phys.cs Letters 81., 3921 (2002) beschrieben. Durch das Vorhandensein 
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W h *222T T rden 21% mGhr Ph0t0n6n in einem K*^™ von 
120 ,n die Betrachtungsebene emlttiert als ohne diese Unterschicht. Die Herstel- 
lung auch der hier beschriebenen Si0 2 -Schichten ist kompliziert und erfolgt nach 
e.nem ahnl.chen Verfahren, wie es von der Firma Matsushita Electric Works Ltd 
5 beschneben worden ist. 

Der Vorteil der Anwendung solcher Schichten fUr lichtemittierende, lumineszieren- 

lr atri ( T T iS t° LED ' S) 3,8 ° PtiSChe V^rkermaterialien besteht 
vor allem dann dass durch die ErhShung der emittierten Lichtintensitat tiefere 
Spannungen und Str6me verwendet werden kdnnen, was die Lebensdauer sol- 
10 cher emittierender organischer Systeme betrSchtlich erhoht, da bekanntlich deren 
Lebensdauer umgekehrt proportional zum Quadrat der angelegten Spannung ist 
Verbindungen welche mit hoher Quantenausbeute eine blaue Elektrolumineszenz 
aufweisen, smd selten, wie der Zusammenstellung von Y. Li, M. K. Fung Z Xie 

1* £\ 'k : S ' HUR9 UOd J ' Shl ln " An Efflcient Pure B,ue Light-Emitting Device 

r^enLTn 9 T?f' ^ 1317 < 2002 >' ^~ 

werden kann. Die Herstellung solcher Verbindungen ist aber im allgemeinen kom- 
pliziert und nur bei Temperaturen von etwa 400°C m6glich. 
Die Herstellung einer neuen Verbindung mit blauer Lumineszenz und Elektrolumi- 
neszenz aus Tris-(8-hydroxychinolino)-Aluminium bei einer Temperatur von 390° 

20 C wurde erstmals von M. Colle, J. Gmeiner, W. Milius, H. Hillebrecht und W Brut- 
tmg ,n Preparation and Characterization of Blue-Luminescent Tris(8-hydroxy qui- 
nohne) alummium (Alqa)", Advanced Functional Materials 13, 108 (2003) be- 
schneben Dabei wurden nach mehrstundiger Behandlung des Tris-(8- 
hydroxych,nolino)-Alum»niums bei dieser Temperatur Kristalle einer neuen Kristall- 

25 struktur mit blauer Lumineszenz und Elektrolumineszenz erhalten 
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Alle bisher bekannten Verfahren zur Herstellung der Si0 2 -Verstarkerschichten 
smd kompliziert und verlangen hohe Temperaturen. Deshalb ist keine kostengiins- 

auch ^2 m6 T 9 f h - WeQen ^ ben6ti9ten h ° hen T ^Peraturen konnen 
auch kerne b.ll.gen Tragermaterialien verwendet werden, obwohl die obigen Pro- 

dukte ihren Zweck in vielen Fallen auch auf vergleichsweise billigen Kunststoff- 
oder Papiertragern erfOllen wOrden. 

Ein weiterer Nachteil der erforderlichen hohen Temperaturen bei der Herstellung 
ist die Unmbgl.chkeit, hitzeempfindliche, insbesondere organische Verbindungen 
w,e Sensibilisatorfarbstoffe, Netzmittel und dergleichen, zuzusetzen. Weiter ist es 
sehr schwierig, dQnne, flexible, nichtbruchige Aerogel-Filme mit guter Haftung auf 
dem Substrat mit hoher chemischer Stabilitat mit dem Sol-Gel-Verfahren herzu- 
stellen. 
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Zusammenfassung dor Erflndung 

w ,?f en u nun Vf^erschiohten far optische Verstarkemnatenalien gefunden 
be, deren Herstellung keine Hochtemperaturbehandlung notig ist und die gros^ 
technisch auf kostengOnstigen Tragem hergestellt werden kbnnen 
5 Ziel der Erfindung ist die Bereitstellung von optischen Verstarkermaterialien wel- 

de~rH H 9Un f ge " ™ 9er mindeS,ens eina "indamittalarme eTe'r bfn- 
„Z A tl dUnne ' dUr0hSiChti9e Vereta "ioht aus nanokristallinen, nanopo- 
Te JSS^r** ^'"d/hydroxiden mK guter mechani- 
scher Stabilrtat und daruber angeordnet eine Lumineszenzschicht enthalten die 
10 auch ,n Anwesenheit dee Bindemittels ohne Hochtemperaturbehandlung einen to 
hen optischen Verstarkungsfektor aufweisen. °enana,ung einen ho- 

Diese bindemittelarmen oder bindemitteltreien, durohsichflgen Verstarkerschiohten 
aus nanoknstallinen, nanopoiosen Aluminiumoxiden und/oder SSSSS 

15 Tru ^ Raumte ~" *™h eine kataiytisote AZZe 

15 der Umwandlung der grtin lumineszierenden Knstallmodifikation des Tns-(8-hyd^ 
xych,nol,no)-Aluminium S (A, q3 ) in die blau lumineszierende Kristallmodifikation 
KostengOnsflge Trager fur die Erfindung sind Glas, besohiohtetes oder unbe- 
schrchtetes Papier Oder Kunststofffolien. 

20 wl^l? Ma,e ,f T! 8 ' 3Uf dSm TrSger mind «*™ ^ne bindemittelfreie Oder 
20 bindemittelarme Verstarkungsschicht auf, welche nanokristallines, nanoporoses 
Aium,umox,d und/oder Aluminiumoxid/hydioxid enthait, und daruber angeoXet 

ZdeZT ' Cht ' beVOrZU9t b8Stehend 3US der blau '-ineszierenden 
Oder der grun lumineszierenden Kristallmodifikation von Alq 3 . 

Das Material kann zwischen der Verstarkerschicht und der Lumineszenzschicht 
25 gegebenenfalls eine Oder mehre re zusa^lche Schichfen mft andern F^en 
be,sp,etewe,se embhte Leitfahlgkeit und niedrigere Oberfiachemauhigkeit durch 
Indium-Zinn-Oxid oder mechanlscher Schutz). 

Zur Herstellung der donnen, durchsichtigen Verstarkerschlcht bestehend aus na- 
noknstallinen, nanoporbsen Aluminiumoxiden und/oder Aluminiumoxid/hydroxiden 

30 sowie gegebenenfalls einem Bindemittel werden wassrige, kolloidale Disperstonen 
solcher nanoknstalliner, nanoporbser Aluminiumoxide und/oder AlumLmoxid/ 
hydroxide gegebenenfalls zusammen mil einem Bindemittel, bei Temperaturen 
zwischen 20° C und 55' C auf Glas, Papier- oder Kunststoffbager, die auch mit 
Indium-Zinn-Oxid oder Metallen beschichte. sein kbnnen, aufgebracht und mit Z 

35 nem Gasgemisch, vorzugsweise Luft, bei Temperaturen unter 100° C voizugs- 
weiseunter60°C, getrocknet . vurajgs 

^Tf ? rde " nanokristalline . nanoportise Aluminiumoxide und Aluminium- 
ox,d/hyd TO x,de oder mit Elementen der seltenen Erden dotierte AluminiumoxTe 

Oder Alum,n,umoxid/hyd ra xide(AIOOH) und y-AI 2 0 3 , Oder deren Mischungen 
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Ausfiihrliche Beschreibung der Erfindung 

Zlel der Erfindung 1st die Bereitstellung von optischen Verstarkermaterialien wel 
che auf emem kostengGnstigen Trager mindestens eine bind^m^Z ' ^ 
5 2T A, r6ie ' dUnne ' dUrChSiChti9e V-tarkerschicht mm^SSSSZ nanol" 

^^^^^ ^r^J^ 

■y P? te b ; demittela,:men ° der °indemittelfreien, durchsichtigen Schichten aus nano 

besfeen ZtTT*" * u "**"^ Aluminiu^rydZdan" 
besitzen bei Raumtemperatur zusatzlich eine katalytische Aktivitst JiTn 
wandiung der gri) n lumineszierenden Knstaiimc^o d"* 
nolrnoJ-Alummmms (Ak*) in die blau lumineszierende Kristallmodiflkation Dsl 
w-rd es rndgBch, aus dem gieichen Vcprodukt je nacn WunsTgr^der biTu 
> lum,nesz,erende optische Verstarkermaterialien herzustellen 

An Stelle von Alq3 konnen in der Lumineszenzschlcht auch andere lichtemittie 
rende. um,neszierende (d. h. fluoreszierende. phosphoreszierendeTderSu" 
m,ne sz ,erende) Verbindungen. wie beispielswe.se lumineszierende Po^^" 

Ein seiches Material weist auf einem Trager mindestens eine bindemittelfreie Oder 
brndemrtteterme VerstMrkersohioh. auf. welohe nanokristallines, nano~ C 
m^umox.d und/oder Aluminiumoxid/hydroxid enthalt, sowie. darubar an^eTmne." 

VeL^TtrT' ^ ° aS Mat6rial kann 9«sebenenfa«s zTscn^der 
Venrtarkerschicht und der Lumineszenzschlcht eine oder mehrere zusSMich* 
Schichten mit andern Funktionen (beispielsweise erhbhte Le^hTkli, un^nS, 
gere Oberflachenrauhigkeit durch eine Schicht bestehend aus lnW"x£ 
Oder mechanischer Schutz durch eine dQnne Schutzschicht) autwefeen 
In einer besonders bevorzugten AusfDhrungsart der Erfindung enthalt die dunne 
durehs.cht.ge Verstarkungsschicht aus Aluminiumoxiden und/oder AtartlSSS 
hydroxiden kein Bindemittel. "mminiumoxid/ 

Zur Herstellung der dOnnen, durchsichtigen Verstarkungsschicht bestehend aus 
nanoknstall.nen, nanopordsen Aluminiumoxiden und/oder AJ um iniumox!dCroxi 
den sovwe gegebenenfalls einem Bindemittel werden wassrige, ko^e aZr 
s.onen solcher nanokristalliner, nanoporoser Aluminiumoxide und/odarA^n 
umox,d/ hydrox,de, gegebenenfalls zusammen mit dem Bind.*!!*^^ 
turen zw,schen 20' C und 55* C auf Glas, Papier- Oder Kunststofflige dte S 
mrf Ind.um-Z.nn-Oxid oder Metallen beschtehte, sein kdnnen, aufgebTchttd mft 
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SZS^SST" Luft ' bei Temperaturen unter 100 ° c ' vora ^- 

In elner bevorzugten Ausftlhamgsart der Erfindung werten wassrioe koltoid*.* 

- rHSSES=s5S=S 

.M«idiuren unter 100 C, vorzugsweise unter 60° C qetrocknPt ni« twj, 
15 nung Kaon auoh durch Inframtstrahlung Oder durch BeWrontChtn e *lt 

der rf n i anokri ^»'nen, nanoporosen Aluminiumoxid/hydroxide im 
Sol-Ge -Verfahren erfolgt mil Vorteil in ganzlicher AbwesenheK von SauTwte 2 
be,sp,el S w eiS e im Patent DE 3-823'895 besohrieben wird 
25 In elner besonders bevorzugten Ausfuhrungsart der Erfindung werdan die na 
SaL n rH nen, tt naTOPOr6Sen °der AJuminiuZdoCraxSa mi 

30 Elemente der Ordnungszahl 57 bis 71 des Periodisohen Systems o« EtaSST 
vorzugsweise in einer Menge zwisohen 0.4 und 2.5 Molten, ba^gen 2 
Al 2 0 3 . E,n bevorcugtes Element der seltenen Erten ist Lanthan 

ox1 e d^v?^»^r e ^ nan0k^ ' Stell,nen • nan °P orttee " Aluminlumoxide Oder Aluminium- 
oxid/hydroxide liegt vorzugsweise zwischen 5 nm und inn „ m k„ ™ um ' nlum 

teX^nfH ln h en ; nanOPOn8Sen Oder AluminiumoxJd/hydtoxide 

besrtzen erne hohe Porositat mit Porenvolumen > 0.2 ml/g. "Wor-oxide 
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o^L Ve u^ erSC il iChten en,hal,6n diS nan ~»nen, nanoporosen Aluminium- 

5 D,e Menge des filmbildenden Bindemittels, sofem es Oberhaupt verwendet wind 
soil mogl,ohst gering sein, aber noch ausreiohend urn stabile out Z^Z r " 
hanende Besohichtungen ohne Brttchfckelt zu ertZ lTgeV^zSZ^Z 

SrosTTr^ 5"/ r den Me " 9en WS 5 G ~P— insbesondere 
zwuscnen 0.5 /. und 5 %, bezogen auf die Gesamtmenge der nanokristallinBn 

5 ZS£? A ' UminiU ~ "~ "uminiumoxid^deTn 2 ZZl 

ZSZ£2£Z££r sie verwendet werten ' im « — 

Besonders bevorzugt sind fllmbildende, nichfleitende Polymere 

Die wasserlbsliehen, nichtlaitenden Polymere umfassen beispielsweise natOriichP 

ne Kasein Starke, Gumm, arabicum, Natrium- Oder Kaliumalginat, Hydroxyethvl 
cellulose, Carboxymethylcellulosa. a-, fi . oder y-Cyolodextrin usw. Wenn Zs der 
wasserloshchen Polymere Gelatine 1st, so konnen alia bakannten GebBne^ln 
verwendat werden, wie saure Schweinehau .gelatine oder alka Si Kr^ohengaTa 
■ fnesowiesaueroderbasischhydrolysierteGelatinen. Knocnengela- 
Ein bevorzugtes natOrliches, nichtleitendes, filmbildendes Bindemittel 1st Gelatine 
msbesondere Schwelnehautgelatine mit hohem Isoelektrisohem PunW 
Synthetisohe, niohtlaitende Bindemittel kdnnen ebanfalls verwendet wenden wie 
be.p.e swe.se Polyvinylalkobol, Polyvinylpyrrolidon. vollstandig cWw^se'ver! 
se,fte Verbmdungen von Copolymeren aus Vinylaoetat und anderen MoTomeren- 
Homopolymere Oder Copolymere von ungasattigtan Carbonsauren wte r rTtnC 
rylsaura, Maleinsaur*. C ro <onsaure usw, Homopolymere o^r" XTaus 
V,nylmonome ren von (Meth)aorylamid; Homopolymere odar Copolymere™ 
Monomenar mrt Ethylenoxid; Polyurstnane und Polyacrylamide vZlSSK 
Nylonpolymere; Polyester; Polyvinyllactame: Acrylamidpolymere subsfl^a^r 
Po^inyialkono.; Polyvinyiacetaie; Polymere aus Alkyi- unTsutfoa S££EE 
und -me haorylaten; hydrclysierte Polyvinylacetate; Polyam.de; Po^Sle 
Polyacrylsaure; Polyaorylnitrile; Copolymere mit Malelnsaureanhydr£ tS* 
nox.de; Polyethyianglykoie; Copolymerc mit Methacrylamid und Copolymer^ TZ 
Maiemsaure oder fluorierte Poiymera wie Polyvinyiidenfiuorid kdnTnTnfat 
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= de« werden. A, te diese Polymere k8nnen auch ^ 

5 mere sowte ^itS!;„ ft * e, ***' Btocfco^ 

den, wobei Poly(3.letnylen)dio^h" T f****""*"**^ veavendet wer- 
aus .eitenden und ^^ZZ^T* *' *"* Bto ^^ 
0 Obwohl wassemnWche . " n ^ yn \ eren tonnen ve ™^et werden. 

n.ch« exp,iz, t bean ^.IJ ~° h,,ei,ende ' Bindemitte, 
-eitende, filmbildende Pol^ere C ^ZTT""^'^ *»■ 
standteilengesehenwerden B '«*<=°P°lyme re trotzdem als Systembe- 

den. Soiohe Vernetzungen *SSZ kwaZt, " S ° hiChten um ^«w er - 
oderHartungderSchichtenerta^ T" ° te Ve ™*"ng 

eigenschaften, wie beispielswe"se deT mlT^T" f physikalisch <*> Schicht- 

^T rWKta aU,G "* nd *»» — endenwasse^cben 

ZT^Z:Z^7 M Tr h z - B - A,dehyde <» ie F °-,deb yd . 

Oder ^V^^^To^Zl"^ i Wfe Dh " ett **™ 
nylverbindungen (wle iks-TriJ^Tl^ ^ ^ D ' h * rox *<°>«"); reakfive Vi- 
nyOmethylether), reaktiCe VteS!^! Mm-s-Triazln oder Bie-rVhylsulfo- 
Triazin); Epoxide; « re C l * T ** 2 ' 4 - DichlOT °-6-Hydroxy-s- 
^eroderrnebrererrserer^^ «** Miscbur^en 

iss sccrsrr be,^ aus 

den enthaUenden Schicht ehe £hZ£7, w"*^ 
StaMitat oder eine elekWsch 'm *T Verb9SSe[un 9 der "eohanisohen 

lich mil einem Vernetzer gehC v^ht T'T "* Vorteil 2US ^- 

angepaas, K um eine ^^^ZZ^^ 
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5 Oder Styrolacryllatices. 9 ^ insb ^ondere mit Acryllatices 

- i££ ?5ii?t^^tyr^ - - r auch eine flro - vieife « 

eingeset* warden Zur * ZtZZlL hU h " ? P hoto 9 ra PW^hen Industrie 
10 Trager. die bel der Herste^ 2 H be = Chnebenen Walter, konnen alle 
den. eingesetz, warded Z^Z^T^" ~ det «~ 

tern wie Celiuiosetriacetat. C* o^a, SET* ^ "" Ce " U '° Sees - 
tat/butyrat, Polyester wie Polya^enWenh* 1 . ^ m P<°^ Oder Celluloseaoe- 
lyamide. Polycarbonate PolS Pn, T? ' ^^nnaphthalat, Po- 
15 vinyichiorid u'nd ^^Z CTT^T^T^ P ^ 
lyethytenterephtbalatwie beispielswX Zander p 'T' ' nSbesondere 

sonders bevoizugt sind polvolefin wwl, . T ein 8 esetzt «»rden. Be- 

te, A„e diese Trigger 11^^^^^^-^^- 
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ter. Alle d.ese Trager ^ZnZZZ T, 0d * weiss °P^ Polyes- 

falls als Trager fur emndunn^ma .f 7 Kunststofftra Ser Oder Glas sind eben- 
diesem Faiimi, MeS ^T£t££? ^net. Bev <>^ warden in 
oderm* Indiurn-Zinr^dCoh^s "faa^ beS ° hiCh,ete 
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Es ist vorteilhaft, diese Trager, insbesondere Polyester vor d»m r 
Substrierschicht zu versehen um rtto u=« r °'yester, vordem Beguss mit einer 

verbessern. Solche ^rie^tn f h" 9 J SCWChten aUf dem Tra 9 er 
wohlbekannt und enthalten Titl. " * r photo 9 ra P"^ohen Industrie 
Acrylsaure Oder aus «VM*nohl«M. AcryMri. und 
derschichtenauf darn ^^^0!^ T lteconsaure - Die Haftung 
gars vordem Beguss ve^Tart warden *"* ^ ^"^^lung dee Trs" 
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tjss™** werten ' biiden sie ta ** m einen — - ^ 



ier wie 
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-*« ™ 3er auf&ebracht 

Tauchguss, den ExftuSZ^?^ b f' 5p,elsweise bei «*0«man Tragern den 
kadenguss und ein ^TTTJ" d8n *- 

3 TaucngussoderderScNeu^^^ 

werden. D ™<*verfah ren w,e T.efdruok Oder Offsetdruok autgebracht 

dasAufbrtngenmeCSS Werd6n ' BeV °™ 9t WW aber 

sa- - ^^^^ 

"irh J ^7:Tod:rT' Ch - beS,ehend nanopo- 
wefteren Verfahrln™ el« . , J? W " ,mt aUf das in eine <" 

-u.ineszUln KS rC"^ Ert1ndUn9 ~ ^ ^ 

e^Lfclenge ^nTaToOO ^ "* TageslioM mit 

modlflkatlon von /Z ^, « ^ ,umin ^ierende KM* 

KW-moJS^Ti: Un ^ d T!,! Art diS Wau """'neszierande 

Auf diese Art 1st es moglich, sowohl grOn lumineszierende optische VamMrtrpnn 
tenalien we auch blau luminp^ron^ u P»scne verstarkerma- 
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tung ein optisches Verstarkermaterial herzustellen, das sowohl grQn wie auch blau 
luminesziert. 



Die vorliegende Erfindung wird durch die folgenden Beispiele naher beschrieben, 
5 ohne dass sie dadurch in irgendeiner Weise eingeschrankt wQrde. 



Beispiele 

10 Beispiel 1 

Verstarkerschicht 

20 g Aluminiumoxid/hydroxid der Formel AIOOH, das nach der Vorschrift von Bei- 
spiel 1 der Patentanmeldung DE 3'823'895 in Abwesenheit von Saure hergestellt 
worden war, wurden bei einer Temperatur von 40° C unter guter mechanischer 

15 Riihrung in 76.5 g einer wassrigen Losung (1 .3%) von Milchsaure dispergiert. Da- 
nach wurden 0.16 g einer wassrigen LSsung (50 %) von Glycerin und 3.33 g einer 
wassrigen L6sung (3%) des Netzmittels Triton® X-100, erhaltlich bei Union Carbi- 
de Corporation, Danbury, USA, zugegeben. Nach Einstellen des Endgewichtes 
auf 100 g mit deionisiertem Wasser wurde die Dispersion bei einer Temperatur 

20 von 40° C wahrend 3 Minuten mit Ultraschall behandelt. 12 g/ m 2 dieser GiesslS- 
sung wurden auf eine hydrophile Glasplatte aufgebracht. Anschliessend wurde die 
beschichtete Glasplatte wahrend 60 Minuten bei einer Temperatur von 30° C ge- 
trocknet. 

Lumineszenzschicht 

25 Auf diese Verstarkerschicht wurde bei Raumtemperatur mit einem thermischen 
Aufdampfverfahren eine 100 nm dicke Schicht von Alq3, erhaltlich bei H. W. 
Sands Corporation Jupiter, USA, im Hochvakuum bei einem Druck von weniger 
als 10-6 mbar aufgebracht. Die Temperatur im Aufdampfschiffchen wurde durch 
Widerstandsheizung stufenweise so weit erhoht, bis die Aufdampfrate etwa 0.1 nm 

30 pro Sekunde betrug. Nach Abkuhlung der ganzen Bedampfungsapparatur auf 
Raumtemperatur und Erhohung des Innendruckes auf Normaldruck werden die 
Proben in lichtdichte, mit Umgebungsluft gefOllte Handschuhboxen gebracht und 
dort bis zur PrQfung aufbewahrt. 



35 Vergleichsbeispiel C - 1 

Im Vergleichsbeispiel C - 1 wurde die Lumineszenzschicht aus Alq3 von Beispiel 1 
direkt auf die Glasplatte aufgedampft. 
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Beispiel 2 

Verstarkerschicht 

Die Giesslosung der Verstarkerschicht aus Beispiel 1 wurde auf einen durchsichti- 
gen Polyethylenterephthalattrager aufgebracht. Anschliessend wurde der be- 
> schichtete Polyethylenterephthalattrager wahrend 60 Minuten bei einer Tempera- 
tur von 30° C getrocknet. 

Lumineszenzschicht 

Die Lumineszenzschicht wurde wie in Beispiel 1 aufgedampft, aber mit einer 
Schichtdicke von 300 nm. 

Vergleichsbeispiel C - 2 

Im Vergleichsbeispiel C - 2 wurde die Lumineszenzschicht von Beispiel 2 direkt 
auf den durchsichtigen Polyethylenterephthalattrager aufgedampft. 

15 Beispiel 3 

Verstarkerschicht 

36.7 g einer wassrigen Dispersion (30 %) von Aluminiumoxid der Formel v-AloO* 
(Aerodisp W630, erhaltlich bei Degussa AG, Frankfurt am Main, Deutschland) 
wurden bei einer Temperatur von 40° C unter guter mechanischer RQhrung mit 
51.51 g deionisiertem Wasser vermischt. Danach wurden 7.33 g einer wassrigen 
Losung (6 %) von Polyvinylalkohol (Molekulargewicht 124*000 - 186*000 Hydroly- 
segrad 99.9 %, erhaltlich bei Aldrich, Buchs, Switzerland), 0.16 g einer wassrigen 
Ldsung (50 %) von Glycerin und 3.33 g einer wassrigen Losung (3 %) des Netz- 
mittels TRITON X100 zugegeben. Nach Einstellen des Endgewichtes auf 100 g 
mit deionisiertem Wasser wurde die Dispersion bei einer Temperatur von 40° C 
wahrend 3 Minuten mit Ultraschall behandelt. Die erhaltene Giesslosung mit 22 g 
Aerodisp W630 pro 100 g Giesslosung zeigte eine hohe Stabilitat. Nach Zugabe 
von 10 g einer wassrigen Losung (10 %) von Borsaure wurden 12 g/ m 2 dieser 
Giesslosung auf eine hydrophile Glasplatte aufgebracht. Anschliessend wurde die 
30 beschichtete Glasplatte wahrend 60 Minuten bei einer Temperatur von 30° C ge- 
trocknet. 

Lumineszenzschicht 

Diese Schicht ist die gleiche wie in Beispiel 1 . 

35 Beispiel 4 

Verstarkerschicht 

Die Giesslosung der Verstarkerschicht von Beispiel 3 wurde auf einen durchsichti- 
gen Polyethylenterephthalattrager aufgebracht. Anschliessend wurde der be- 
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schichtete Polyethylenterephthalattrager wahrend 60 Minuten bei einer Temoera- 
tur von 30° C getrocknet. 

Lumineszen7snhirht 

Diese Schicht ist die gleiche wie in Beispiel 2. 
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Prufung 

Der optische Verstarkungsfaktor A wurde durch die Messung der Photolumines- 
zenzintensitat in einem Ruoreszenzspektrographen FluoroMax3 der Firma Jobin 
Yvon Ltd., Stanford, Grossbritannien, beim Emissionsmaximum von 510 nm des 
Alq 3 bestimmt. Dabei wurden die optischen Verstarkermaterialien der Beispiele 
und der Vergleichsbeispiele auf einen Objekttrager gelegt und unter einem Winkel 
von 20 mrt monochromatischen Licht der Wellenlange 350 nm bestrahlt Das Flu- 
oreszenzlicht wurde in einem Winkel von 90° zur Einfallsrichtung des Anregungs- 
l.chtes gemessen. Dergewahlte Einstrahlungswinkel von 20° eliminiert alles Streu- 
Hcht und auch das Anregungslicht vor Eintritt in den Eingangsspalt des Spektro- 
graphen. Als Referenz diente jeweils das Vergleichsmaterial ohne die Verstarker- 
schicht. 

Weitere Muster wurden nach der Herstellung bei Raumtemperatur in Anwesenheit 
von Luft mit Tageslicht mit einer Lichtmenge von etwa 1000 cd/ m 2 bestrahlt. 



Ergebnisse 

Die unter den oben angegeben Versuchsbedingungen erhaltenen Verstarkungs- 
faktoren der unbestrahlten Muster sind in Tabelle 1 zusammengestellt. 
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Beispiel Nr. 


Dicke der alumini- 
umhaltigen Schicht 
\ nm ) 


Brechungsindex 
der aluminiumhalti- 
gen Schicht 


1 ^ . g mm * mm 

Verstarkungsfaktor 
A 


1 


ocnn 


1.2 


1.6 


C-1 

W 1 






1.0 


2 


2400 


l .o 


2.2 


C-2 






1.0 


3 


3500 


1.2 


2.1 


4 


3300 


1.3 


1.8 



Tabelle 1 



10 



Der Vergleich der Verstarkungsfaktoren in Tabelle 1 zeigt sofort, dass die Anwe- 
senhert der Verstarkerschicht, die nanokristallines, nanopordses Aluminiumoxid 
Oder Aluminiumoxid/hydroxid enthalt, in den optischen Verstarkermaterialien ge- 
mass unserer Erfindung die Menge des Fluoreszenzlichts wesentlich erhoht Die 
erhaltenen Verstarkungsfaktoren sind vergleichbar mit denen von optischen Ver- 
starkermaterialien mit Verstarkerschichten des Standes der Technik aus Si0 2 . 

Die bei Raumtemperatur mit Tageslicht in Anwesenheit von Luft bestrahlten Mus- 
ter der optischen Verstarkermaterialien gemass unserer Erfindung zeigten eine 
blaue Fluoreszenz von vergleichbarer Intensitat wie die grilne Fluoreszenz unbe- 
strahlter Muster. 
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Optische Verstarkermaterialien bestehend aus einem Trager, einer darauf 
aufgebrachten Verstarkerschicht und einer dartiber angeordneten Lumines- 
zenzschicht, dadurch gekennzeichnet, dass die Verstarkerschicht nanokris- 
tall.nes, nanopordses Aluminiumoxid und/oder Aluminiumoxid/hydroxid ent- 



2. Optische Verstarkermaterialien gemass Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net dass die Verstarkerschicht das nanokristalline, nanoporose Aluminium- 

^^JS^"^ in einer Menge — " 01 

3. Optische Verstarkermaterialien gemass Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net dass die Verstarkerschicht das nanokristalline, nanopordse AlurtrtZ 

TfX^ Menge ZWiSCh8n 1 9 /m2 und 

4. Optische Verstarkermaterialien gemass den Anspruchen 1 bis 3 dadurch 

u^Z~T*'- daS l / daS nanokristalljne ' nanoporose Aluminiumoxid 
und/oder Alumm,umox,d/hydroxid in der Verstarkerschicht eines oder mehre- 
re Elemente der Ordnungszahl 57 bis 71 des Periodischen Systems der Ele- 
ments in einer Menge zwischen 0.2 und 2.5 Molprozent bezogen auf Al 2 0 3 



5. 



6. 



Optische Verstarkermaterialien gemass den Anspruchen 1 bis 4, dadurch ge- 
kennze.chnet dass die Verstarkerschicht ein Bindemittel in einer Menge bis 
10 Gewichtsprozent bezogen auf die Menge des nanokristallinen, nanopord- 
sen Aluminiumoxids und/oder Aluminiumoxid/hydroxids enthalt. 

Optische Verstarkermaterialien gemass den Anspruchen 1 bis 4, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass die Verstarkerschicht ein Bindemittel in einer Menge bis 
5 Gew.chtsprozent bezogen auf die Menge des nanokristallinen, nanoporo- 
sen Aluminiumoxids und/oder Aluminiumoxid/hydroxids enthalt. 

Optische Verstarkermaterialien gemass den Anspruchen 5 und 6, dadurch 
gekennzeichnet, dass das Bindemittel in der Verstarkerschicht filmbildend ist. 
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8. Optische Verstarkermaterialien gemass Anspruch 7, dadurch gekennzeich- 
net, dass das Bindemittel in der Verstarkerschicht Polyvinylalkohol ist. 

9. Optische Verstarkermaterialien gemass den AnsprOchen 1 bis 8, dadurch 
5 gekennzeichnet, dass die Lumineszenzschicht aus Tris-(8-hydroxychinolino)- 

Aluminium besteht. ' 

10. Optische Verstarkermaterialien gemass Anspruch 9, dadurch gekennzeich- 
net, dass die Lumineszenzschicht aus Tris-(8-hydroxychinolino)-Aluminium in 
der grun lummeszierenden Kristallmodifikation besteht. 

11. Optische Verstarkermaterialien gemass Anspruch 10, dadurch gekennzeich- 
net, dass das grun lumineszierende Tris-(8-hydroxychinolino)-Aluminium in 
der Lumineszenzschicht durch Bestrahlung mit Tageslicht in Anwesenheit 

i & von Luft in die blau lumineszierende Kristallform umgewandelt wird. 

Optische Verstarkermaterialien gemass den Ansprtichen 1 bis 11 dadurch 
gekennzeichnet, dass als Trager beschichtetes oder unbeschichtetes Papier 
Kunststofftrager oder Glas verwendet werden. 

Mit einer Verstarkerschicht bestehend aus nanokristallinem, nanoporosem 
Ahjm.niumoxid und/oder Aluminiumoxid/hydroxid, das gegebenenfalls eines 
oder mehrere Elemente der Ordnungszahl 57 bis 71 des Periodischen Sys- 
tems der Elemente in einer Menge zwischen 0.2 und 2.5 Molprozent bezo- 
gen auf Al 2 0 3 enthalt, und gegebenenfalls einem Bindemittel versehener 
Trager als Substrat, auf das eine Lumineszenzschicht aufgebracht werden 
kann. 
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